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Die folgenden Angaben sind den vom Anmelder eingereichten Unterlagen entnommen 

® Trennsaule fur die Untersuchung von Gasen 

@ Die Erfindung bezieht sich auf eine Trennsaule (1) zum 
Untersuchen von Gasen (8). Die Trennsaule (1) wird durch 
eine Kapillare (2) gebildet, in welche ein Trennmaterial (3) 
gefullt ist. Damit die Trennsaule (1) auch in der Mikrosy- 
stemtechnikzum Untersuchen von Gasen (8) genutztwer- 
den kann, wird ein Trennmaterial (3) in Form von Kugeln 
(3K) verwendet. Die Kugeln (3K) weisen alle die gleichen 
Durchmesser auf. Die Durch messer der Kugeln (3K) sind 
geringfugig kleiner bemessen als der Innendurchmesser 
der Kapillare (2) oder an dessen Abmessungen ange- 
passt. Die Kugeln (3K) sind innerhalb der Kapillare (2) hin- 
tereinander aufgereiht. 
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Beschreibung 

[0001] Die Erfindung betrifft eine Trennsaule zum Unter- 
suchen von Gasen gemaB dem Oberbegriff des Patentan- 
spruchs 1. 

[0002] Eine solche Vorrichtung findet bei spiels weise bei 
der Analyse von Erdgas und dessen Brennwertbestimmung 
eine Anwendung. 

[0003] Es ist bereits eine Trennsaule bekannt, die als Ka- 
pillare ausgebildet ist. Sie ist mil einem Tragermaterial in 
Form von Kugeln gefullt, die aus Kohlenstoff gefertigt sind, 
und einen Durchmesser von 150 bis 200 um aufweisen. Die 
Trennsaule hat einen Durchmesser von einigen Millimetern. 
Ihre Lange betragt mehrere Meter. Mit dieser Trennsaule 
lassen sich die im Erdgas enthaltenen Inertgase von den 
brennwertbehafteten Anteilen trennen, so dass eine Brenn- 
wertbestimmung des zu untersuchenden Gases moglich ist. 
Fur die Durchfuhrung der Messung sind funf Minuten erfor- 
derlich, wahrend derer etwa 15 ml Tragergas pro Sekunde 
durch die Trennsaule gespult werden rnuB. In der Mikro- 
technik werden mehr und mehr Trennsaulen benotigt, um 
eine schnelle Untersuchung von Gasen durchzufiihren. Die 
oben beschriebene Trennsaule ist viel zu groB dimensio- 
niert, um dort eine Anwendung zu finden. Fiir die Untersu- 
chung eines Gases wird zudem zu viel Zeit benotigt. Fur 
Vorrichtungen, deren Abmessungen im Miilimeterbereich 
liegen, und fur die eine passende Trennsaule benotigt wird, 
ist zudem eine Bevorratung von groBeren Mengen an Tra- 
gergas fiir jede Untersuchung nicht moglich. 
[0004] Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, eine 
Trennsaule aufzeigen, deren Abmessungen nur so groB sind, 
dass sie in jede Vorrichtung der Mikrotechnik integriert wer- 
den kann, und zudem in der Lage ist, Erdgas in alle Bestand- 
teile einzeln aufzuspalten, so dass daraus dessen Brennwert 
bestimmt werden kann. 

[0005] Diese Aufgabe wird durch die Merkmale des Pa- 
tentanspruchs 1 gelost. 

[0006] Die erfindungsgemaBe Trennsaule ist als diinne 
Kapillare ausgebildet. Sie hat eine Lange von etwa 30 mm 
und einen Innendurchmesser von 150 bis 200 um. Sie ist mit 
einem Trennmaterial aus Kohlenstoff gefullt. Der Kohlen- 
stoff liegt in Form von Kugeln vor, die einen Durchmesser 
zwischen 150 um und 180 um aufweisen. Wird der Durch- 
messer der Kugeln groBer gewahlt, so wird der Abstand 
zwischen dem Innendurchmesser der Kapillare und den Ku- 
geln zu gering. Die Trennsaule wird dann sehr empfindlich 
gegenuber Biegespannungen und kann brechen. Um eine 
vollstandige Aufspaltung von Erdgas in alle seine Bestand- 
teile zu erreichen, miissen die Kugeln aus Kohlenstoff in ei- 
ner ganz bestimmten Form innerhalb der Kapillare angeord- 
net werden. Eine optimale Funktion der erfindungsgemaBen 
Trennsaule wird dann erreicht, wenn alle Kugeln hinterein- 
ander aufgereiht sind, so dass keine Kugeln nebeneinander 
liegen, sondern jede Kugel einzeln entlang der Achse der 
Kappillare angeordnet ist. Mit diesem Aufbau wird erreicht, 
dass das Erdgas in die Bestandteile Methan, Kohlendioxid, 
Stickstoff, Helium, Schwefelwasserstoff und Arsenverbin- 
dungen sowie hohere molekulare Kohlenwasserstoffe wie 
Ethan, Propan, Isobutan, Butan und Hexan aufgespalten 
wird, so fern diese auch alle darin enthalten sind. 
[0007] Damit die Kugeln dauerhaft in der Kapillare gehal- 
ten werden, ist an beiden Enden der Kapillare jeweils ein 
Verschluss vorgesehen, der gasdurchlassig ist. Vorzugs- 
weise wird jeder der Verschlusse durch eine Kapillare gebil- 
det, deren Innendurchmesser kleiner als der Durchmesser 
der Kugeln ist, und deren eines Ende in das Ende der Trenn- 
saule gesteckt und damit gasdicht verbunden ist. Vorzugs- 
weise wird fur die Verbindung der Verschlusse mit der 
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Trennsaule ein Kleber in Form von Epoxidharz verwendet. 
Da die beiden Verschlusse an den Enden der Trennsaule als 
Kapillare ausgebildet sind, ist es moglich, das zu untersu- 
chende Gas und auch das Tragergas ohne Schwierigkeiten in 

5 die Trennsaule einzuleiten. Zudem konnen die Komponen- 
ten bzw. Eluenten, in welche das zu untersuchende Gas in 
• der Trennsaule aufgespalten wird, so wie das Tragergas un- 
gehindert am zweiten Ende der Trennsaule austreten. 
[0008] Die maximale Trennleistung der Trennsaule d. h. 

10 ihre hochste Bodenzahl wird bei einem FluB von etwa 
5 ul/sec erreicht, wenn Wasserstoff als Tragergas verwendet 
wird. Eine Auftrennung von Erdgas in die Bestandteile CO2, 
Methan und Luft erfolgt in weniger als 16 sec, wenn in die- 
ser Zeit die Temperatur von 0°C auf etwa 50°C erhoht wird. 

15 [0009] Der FluBbereich hoher Bodenzahl kann nach unten 
hin weit vergroBert werden, wenn zwischen die einzelnen 
Kugeln aus Kohlenstoff ein inertes Pulver in Form Buckmi- 
nister Fulleren C<5o gestopft wird. An S telle dieses Pulvers 
kann auch ein Pulver aus Kohlenstoff verwendet werden, 

20 das auch zur Herstellung der oben beschriebenen Kugeln 
verwendet wird. Ebenso ist auch ein Pulver aus Carbosphere 
Kohlenstoff hierftir geeignet. 

[0010] Ein solcher Zusatz reduziert den DurchfluB inner- 
halb der Trennsaule. Soli jedoch die Strbmungsgeschwin- 

25 digkeit entlang der aktiven Oberflachen der Trennsaule, die 
mit Kugeln und einem inerten Pulver gefullt ist, zur Erhal- 
tung der maximalen Bodenzahl die gleiche bleiben, so ist 
der gesamte DurchfluB der Kapillare zu reduzieren. 
[0011] Durch das inerte Pulver, das zwischen die Kugeln 

30 aus Kohlenstoff gestopft ist, sind viele verschiedene Wege 
durch die Trennsaule an den Kugeln vorbei moglich. Die 
Bodenzahl wird durch diese MaBnahmen in weiten Berei- 
chen von dem gesamten Durchfluss durch die Trennsaule 
bzw. dem Vordruck des Tragergases iiber fast eine GrbBen- 

35 ordnung unabhangig. Damit ergibt sich fiir die erfindungs- 
gemaBe Trennsaule die Moglichkeit, den DurchfluB unter 
Beibehaltung der Bodenzahl nach anderen, unabhangigen 
Kriterien einzustellen. Ein solches Kriterium kann beispiels- 
weise ein bestimmter DurchfluB sein, den eine zusatzliche 

40 Trennsaule oder ein anderes Bauelement benotigt, die oder 
welches der erfindungsgemaBen Trennsaule vorgeschaltet 
ist. 

[0012] Wie oben erwahnt, ist die erfindungsgemaBe 
Trennsaule fur die Anwendung in der Mikrosystemtechnik 

45 vorgesehen. Die Trennsaule kann deshalb auch direkt in ei- 
nem Tragerelement auszubilden, mit dem eine Vielzahl von 
Bauelementen der Mikrosystemtechnik zu einer Baueinheit 
zusammen gefasst werden konnen. Solche Tragerelemente 
sind mit einer Platte und einem Deckel aus Glas oder Sili- 

50 zium versehen. Der Deckel grenzt die Oberflache der Platte 
nach auBen zu gasdicht ab. Fiir die Trennsaule wird in der 
Oberflache der Platte ein Kanal ausgebildet. Der Kanal ist 
rnit Aufweitungen versehen, deren Durchmesser geringfu- 
gig groBer sind als die Durchmesser der Kugeln aus Kohlen- 

55 stoff. In jeder Aufweitung des Kanals wird anschlieBend 
eine Kugel aus Kohlenstoff angeordnet. Der Kanal ist vor 
und hinter jeder Aufweitung auf einen Durchmesser ver- 
jiingt, der nicht groBer als die Einlassoffnung des Kanals ist. 
Damit wird erreicht, dass die in den Aufweitungen angeord- 

60 neten Kugeln gehalten werden. Der Durchmesser des Ka- 
nals ist im Bereich der Aufweitungen nicht groBer als der In- 
nendurchmesser der oben beschriebenen Kapillare. Der Ka- 
nal hat auch die Lange der Kapillare. Nach dem die Kugeln 
in dem Kanal angeordnet sind, wird der Deckel so mit der 

65 Oberflache der Platte verbunden, dass der Kanal gasdicht 
verschlossen ist. 

[0013] Es ist auch moglich, den Kanal teil weise in dem 
Deckel und der Oberflache der Platte auszubilden. Der Dek- 
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kel wird dann an den Stellen, an den jeweils eine Kugel im 
Kanal anzuordnen ist, ebenfalls mit einer tieferen Ausneh- 
mung versehen, wobei der Kanal auch hierbei vor und hinter 
jeder Aufweitung verjiingt ist. Somit kann auch auf diese 
Weise eine Trennsaule gebildet, wie oben beschreiben. Die 5 
teilweise Ausbildung der Trennsaule im Deckel und der 
Platte hat den Vorteil, dass die Ausnehmungen weder im 
Deckel noch in der Platte so tief ausgebildet werden mussen, 
wie das der Fall ist, wenn die Trennsaule nur in der Oberfla- 
che der Platte ausgebildet wird. Damit konnen der Deckel 10 
und die Platte dunner ausgebildet werden. Das erste Ende 
der Trennsaule, ist so weit offen, dass ein zu untersuchendes 
Gas und ein Tragergas in den Kanal eingeleitet werden kon- 
nen. Das zweite Ende des Kanals kann an einen Detektor an- 
geschlossen werden, der ebenfalls in einer Ausnehmung der 15 
Platte angeordnet werden kann. 

[0014] Weitere erfinderische Merkmale sind in den abhan- 
gigen Anspriichen gekennzeichnet. Die Erfindung wird 
nachfolgend an Hand von schematischen Zeichnungen na- 
her erlautert. 20 
[0015] Es zeigen: 

[0016] Fig. 1 eine erfindungsgemafie Trennsaule, 
[0017] Fig. 2 eine Variante der in Figur dargestellten 
Trennsaule, 

[0018] Fig. 3 ein Trennsaule, die in ein Tragerelement int- 25 
griert ist. 

[0019] Die in Fig. 1 dargestellte Trennsaule 1 besteht im 
wesentlichen aus einer Kapillare 2, Trennmaterial 3 und 
zwei gasdurchlassigen Verschliissen 5 und 6. Die Kapillare 
2 bildet den Kern der Trennsaule 2. Sie ist aus Quarzglas, 30 
das mit Polyimid beschichtet ist, gefertigt. Ihre Lange be- 
tragt bei dem hier dargestellten Ausfuhrungsbeispiel 
30 mm. Zudem hat sie einen Innendurchmesser von 200 um. 
Im Inneren der Kapillare 2 ist das Trennmaterial 3 angeord- 
net. Es handelt sich dabei um Teilchen 3K, die als Kugeln 35 
ausgebildet sind. Die Kugeln 3K haben einen Durchmesser, 
der 150 um bis 200 um betragt. Bevorzugt wird der Durch- 
messer etwas kleiner als 200 um gewahlt, da sonst eine zu 
groBe Biegespannung auf die Trennsaule 1 wirkt, und diese 
deshalb brechen kann. Die Kugeln 3K sind aus Kohlenstoff, 40 
oder Carbosphere Kohlenstoff gefertigt. Sie sind so in der 
Kapillare 2 angeordnet, dass alle Kugeln 3K hintereinander 
angeordnet sind, so dass ihre Mittelpunkte etwa in der 
Langsachse der Trennsaule 1 liegen. Die Kapillare 2 ist an 
beiden Enden 2A und 2B mit je einem Verschluss 5 und 6 45 
versehen. Beide Verschlusse 5 und 6 haben die gleichen Ab- 
messungen und sind als Kapillaren ausgebildet. Die Abmes- 
sungen der Kapillaren 5 und 6 sind so gewahlt, dass ihr Au- 
Bendurchmesser dem Innendurchmesser der Kapillare 2 ent- 
sprechen oder geringftigig kleiner ist. Der Innendurchmes- 50 
ser der Kapillaren 5 und 6 ist so bemessen, dass er in jedem 
Fall etwas kleiner ist als der AuBendurchmesser der Kugeln - 
3K ist. Jeweils ein Ende der Kapillaren 5 und 6 ist in Ende 
2A, 2B der Kapillare 2 gesteckt. Zusatzlich sind beide Ka- 
pillaren 5 und 6 mit der Kapillare 2 dauerhaft und gasdicht 55 
verbunden. Vorzugs weise sind sie an den Enden 2A und 2B 
mit einem Kleber 9 auf der Basis von Epoxidharz befestigt. 
Mit Hilfe dieser beiden Verschlusse 5 und 6 ist es moglich, 
ein Tragergas 7 und ein Probengas 8, beispielsweise Erdgas, 
in die Kapillare 2 einzuleiten. Gleichzeitig wird sicherge- 60 
stellt, dass das Tragergas 7 und die Komponenten des Erd- 
gases 8, die mit Hilfe des Trennmaterials 3 abgespalten wer- 
den, die Kapillare 2 auch veriassen, ohne dass dabei die Ku- 
geln 3 heraus gespiilt werden. An das zweite Ende 2B der 
Trennsaule 2 ist bei dem hier dargestellten Ausfuhrungsbei- 65 
spiel ein Detektor 10 angeschlossen. Auf Grund der zeitli- 
chen Reihenfolge, mit der die Komponenten des Probenga- 
ses 8 die Trennsaule 1 veriassen, kann festgestellt werden, 



welche Komponenten das zu untersuchende Probengas auf- 
weist. Durch jede Komponente des Probengases wird der 
elektrische Widers tand eines Drahts verandert, der im In- 
nern des Detektors angeordnet ist. Die GroBe dieser Ande- 
rung hangt davon ab, wie groB der Anteil einer jeden Kom- 
ponente an der Gesamtmenge des zu untersuchenden Gases 
ist. Hieraus kann dann beispielsweise der Brennwert des un- 
tersuchten Erdgases 8 bestimmt werden. 
[0020] Die in Fig. 2 dargestellte Ausf uhrungsform der er- 
findungsgemaBen Trennsaule 1 unterscheidet sind von der in 
Fig. 1 dargestellten und in der zugehorigen Beschreibung 
erlauterten Trennsaule 1 nur darin, dass in die Kapillare 2 
neben den Kugeln 3K zusatzlich ein inertes Pulver 4 ge- 
stopft ist. Gleiche Bauteile sind deshalb mit gleichen Be- 
zugszeichen versehen. Das inerte Pulver 4 ist zwischen je- 
weils zwei aufeinander folgenden Kugeln 3K angeordnet. 
Das Pulver kann aus Buckminister Fulleren C60 bestehen. 
An S telle dieses Pulvers kann auch ein Pulver aus Kohlen- 
stoff verwendet werden, das zur Herstellung der oben be- 
schriebenen Kugeln verwendet wird. 

[0021] Wie Fig. 3 zeigt kann die Trennsaule 1 auch direkt 
innerhalb eines Tragerelements ausgebildet werden, in wel- 
ches noch weitere Baueiemente der Mikrosystemtechnik 
intgriert werden konnen. Hierfur wird in die Oberflache 11 S 
einer Platte 11, die Bestandteil des Tragerelements 12 ist, 
ein Kanal 13 mit einer Lange von beispielsweise 30 mm 
ausgebildet. An den Stellen, an denen im Kanal 13 eine Ku- 
gel 3K aus Kohlenstoff angeordnet werden soli, ist eine Auf- 
weitung 13A ausgebildet. Der Durchmesser einer jeden 
Aufweitung 13A ist geringftigig groBer als der Durchmesser 
der Kugeln 3K, so dass ein Tragergas 7 und ein Probengas 8 
um und an der Kugel 3K vorbei stromen kann. Der Kanal 13 
ist vor und hinter jeder Aufweitung 13 so weit verjiingt, dass 
das Tragergas 7 und das Probengas 8 hindurch stromen kon- 
nen. Durch das Verengen des Kanals 13 vor und hinter den 
Aufweitungen 13A wird erreicht, dass die Kugeln 3K in der 
einrnal vorgegeben Position gehalten werden. In jede Auf- 
weitung 13 A des Kanals 13 wird eine Kugel 3K aus Kohlen- 
stoff angeordnet. AnschlieBend wird auf der Oberflache 11 S 
der Platte U ein Deckel 15 aus Glas oder Silizium angeord- 
net, der so mit der Platte 11 verbunden wird, dass die ge- 
samte Oberflache 11 S der Platte 11 gasdicht verschlossen 
ist. Das erste Ende der Trennsaule 1, ist so weit offen, dass 
das Tragergas 7 und das Probengas 8 eingeleitet werden 
konnen. Das zweite Ende der Trennsaule 1 ist an einen De- 
tektor 10 angeschlossen, der ebenfalls in einer Ausnehmung 
der Platte 11 angeordnet ist. Mit dessen Hilfe kann die Aus- 
wertung des zu untersuchenden Probengases 8, bei dem es 
sich beispielsweise um Erdgas handelt, durchgefuhrt wer- 
den kann. 

[0022] Es ist auch moglich, den Kanal 13 teilweise in der 
Oberflache 11 S der Platte 11 und im Deckel 15 auszubilden 
(hier nicht dargestellt). Die Platte 11 und der Deckel 15 wer- 
den dann an den Stellen, an denen jeweils eine Kugel 3K an- 
zuordnen ist, mit einer tieferen Ausnehmung versehen. 
Nach dem gasdichten Verbinden des Deckels 15 mit der 
Platte 11 hat eine so ausgebildete Trennsaule die gleichen 
Eigenschaften wie eine solche, die nur in der Oberflache der 
Platte 11 ausgebildete ist. Auch diese Trennsaule weist die 
gleichen Abmessungen auf. 

Patentanspriiche 

1. Trennsaule zum Untersuchen von Gasen, mil einer 
Kapillare (2), in welche ein Trennmaterial (3) gefullt 
ist, dadurch gekennzeichnet, dass das Trennmaterial 
(3) in Form von Kugeln (3K) ausgebildet ist, die alle 
die gleichen Durchmesser aufweisen, und dass die 
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Durchmesser der KugeLn (3K) geringfiigig kleiner be- 
messen oder an den Innendurchmesser der Kapillare 
(2) angepasst sind. 

2. Trennsaule nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, dass die Kugeln (3K) aus Kohlenstoff oder aus 5 
Carbosphere Kohlenstoff gefertigt sind. 

3. Trennsaule nach einem der Anspriiche 1 oder 2, da- 
durch gekennzeichnet, dass die Kapillare (2) einen In- 
nendurchmesser von 200 um aufweist, und dass der 
Durchmesser der Kugeln (3K) 150 um bis 200 um be- 10 
tragt. 

4. Trennsaule nach einem der Anspriiche 1 bis 3, da- 
durch gekennzeichnet, dass die Kugeln (3K) so inner- 
halb der Kapillare (2) angeordnet sind, dass alle Mittel- 
punkte der Kugeln (3K) auf einer Geraden angeordnet 15 
sind. 

5. Trennsaule nach einem der Anspriiche 1 bis 4, da- 
durch gekennzeichnet, dass zwischen den Kugeln (3K) 
wenigstens bereichsweise ein inertes Pulver (4) ange- 
ordnet ist. 20 

6. Trennsaule nach einem der Anspriiche 1 bis 5, da- 
durch gekennzeichnet, dass das inerte Pulver (4) aus 
Kohlenstoff, Buckminister Fulleren C6o oder Car- 
bosphere Kohlenstoff gefertigt ist. 

7. Trennsaule nach einem der Anspriiche 1 bis 6, da- 25 
durch gekennzeichnet, dass die Kapillare (2) an beiden 
Enden mit je einem gasdurchlassigen Verschluss (5, 6) 
versehen ist. 

8. Trennsaule nach einem der Anspriiche 1 bis 7, da- 
durch gekennzeichnet, dass beide Verschlusse (5, 6) als 30 
Kapillaren ausgebildet sind, deren Aufiendurchmesser 

an den Innendurchmesser der Kapillare (2) angepasst 
sind, dass die ersten Enden einer jeden Kapillare (5, 6) 
in die ersten Enden (2 A, 2B) der Kapillare (2) gesteckt 
und gasdicht sowie dauerhaft damit verbunden sind, 35 
und dass die Innendurchmesser der Kapillaren (5, 6) 
geringfiigig kleiner als die Durchmesser der Kugeln 
(3K) ausgebildet sind. 

9. Trennsaule nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, dass in der Oberflache (IS) der Platte (11) eines 40 
Tragerelements (12) ein Kanal (13) ausgebildet ist, der 
zur Aufnahme von Kugeln (3K) aus Kohlenstoff mit 
Aufweitungen (13 A) versehen und vor und hinter jeder 
Aufweitung (13A) verjiingt ist, dass der Kanal (13) mit 
einem Deckel (15) nach aufien gasdicht verschlossen 45 
ist, der ebenso wie die Platte (11) aus Glas oder Sili- 
zium gefertigt ist, und dass das erste Ende des Kanals 
(13) als Einlassoffnung fur ein Tragergas (7) und ein 
Probengas (8) vorgesehen ist. 

10. Trennsaule nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 50 
zeichnet, dass ein Kanal (13) teiiweise in der Oberfla- 
che (IIS) der Platte (11) und dem Deckel (15) eines 
Tragerelements (12) ausgebildet ist, der zur Aufnahme 
von Kugeln (3K) aus Kohlenstoff mit Aufweitungen 
(13A) versehen und vor und hinter jeder Aufweitung 55 
(13) verjiingt ist, dass der Kanal (13) mit einem Deckel 
(15) nach auBen gasdicht verschlossen ist, der ebenso 
wie die Platte (11) aus Glas oder Silizium gefertigt ist, 
und dass das erste Ende des Kanals (13) als Einlassoff- 
nung fur ein Tragergas 7 und ein Probengas 8 vorgese- 60 
hen ist. 
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